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Publication Title: 

Regulation of a wash column in a melt crystallization process 



Abstract: 

The present invention relates to the use of an optical line detector for regulating 
the position of the wash front and/or of the build-up front of the crystal bed of a 
wash column in a melt crystallization process and a corresponding regulation 
method. The line detector, for example a CCD camera or a linear array of 
reflection probes, is arranged in such a way that optical properties of the crystal 
bed can be detected continuously in a region running parallel to the longitudinal 
axis of the wash column, this region covering the desired setpoint position of the 
wash front or of the build-up front. 
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Die folgenden Angaben Bind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

® Regelung einer Waschkolonne in einem Schmelzkristallisationsprozess 

@ Die vorliegende Erfindung betrifft die Verwendung ei- 
nes optischen Zeilendetektors zur Regelung der Lage der 
Waschfront und/oder der Aufbaufront des Kristallbetts ei- 
ner Waschkolonne bei einem Schmelzkristallisationspro- 
zefc und ein entsprechendes Regelverfahren. Der Zeilen- 
detektor, beispielsweise eine CCD-Kamera oder ein linea- 
res Array von Remissionssonden, ist so angeordnet, dalS 
optische Eigenschaften des Kristallbetts in einem parallel 
zur Langsachse der Waschkolonne verlaufenden Bereich 
kontinuierlich erfafSt werden konnen, wobei dieser Be- 
reich die gewunschte Sollposition der Lage der Wasch- 
front bzw. der Lage der Aufbaufront uberdeckt. 
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Beschreibung 

[0001 ] Die vorliegende Erfindung betri fft die Regelung ei- 
ner Waschkolonne in einem Schmelzkristallisationsprozess, 
insbesondere die Verwendung eines optischen Zeilendetek- 5 
tors bei einer solchen Regelung, sowie ein entsprechendes 
Regelverfahren und eine Vorrichtung zur Durchfuhrung des 
Regel verfahrens. 

[0002] An die Reinheit von in der chemischen Industrie 
hergestellten Produkten werden immer hohere Anforderun- 10 
gen gestellt. Dies gilt nicht nur fiir die sogenannten Feinche- 
mikalien oder fiir Pharmazeutika, sondern in zunehmendem 
MaBe auch fiir Massenprodukte, insbesondere fur Substan- 
zen, die als Ausgangsmaterialien in der Polymerinduslrie 
venvendet werden, wie beispielsweise Acrylsaure, Capro- 15 
lactam, Naphthalin oder Phenol, Reinheitsanforderungen 
von iiber 99,99 Gew.-% sind fiir derartige Substanzen nicht 
ungewohnlich, da nur hochreine Ausgangsmaterialien eine 
prazise Konlrolle der Kettenlangenverteilung der Polymere 
erlauben, die wiederum maBgeblich fur die spezifischen Ei- 20 
genschaften der Polymere ist. 

[0003] Bei der Synthese einer chemischen Verbindungen 
fallt die gewiinschte Substanz jedoch iiblicherweise nicht als 
Reinprodukl. an, sondern isl. Teil eines Verbindungsgerni- 
sches, das neben der gewiinschten Substanz Verunreinigun- 25 
gen wie Losungsmittel, Ausgangsverbindungen, Nebenpro- 
dukte oder unerwUnschte Isomere enthalt. Zur Trennung der 
gewiinschten Substanz von den Verunreinigungen werden 
im industriellen MaBstab haufig destillative Trennverfahren 
eingesetzt, die jedoch mit einem hohen Energieaufwand ver- 30 
bunden sind. 

[0004] Handelt es sich bei der gewiinschten Substanz um 
eine kristallisierbare Verbindung, die nach dem Synthese- 
prozeB in einem fliissigen Verbindungsgemisch vorliegt, so 
bietet sich die Schmelzkristallisation als ein mogliches Ver- 35 
fahren zur Reinigung der gewiinschten Substanz, d. h. zum 
Abtrennen der Substanz aus dem fliissigen Verbindungsge- 
misch an. Dabei wird die gewiinschte Verbindung als Fest- 
storT aus der Flussigkeit auskristallisiert, anschlieBend der 
kristallinc Fes ts toff von der restlichen Flussigkeit, die als 40 
Mutterlauge bezeichnet wird, getrennt und wieder aufge- 
schmolzen. Die Schmelze wird dann als gereinigtes Wert- 
produkt abgefuhrt Ubliche Verfahren des Standes der Tech- 
nik sind die statische und dynamische Schichtkristallisation, 
bei der die zu isolierende Verbindung an feststehenden, ge- 45 
kiihlten Flachen abgeschieden wird, oder die Suspensions- 
kristallisation, die auf dem Wachstum von Kristallen in ei- 
ner Suspension beruht, Die Suspensionskristallisation weist 
dabei gegen iiber der Schichtkristallisation den Vorteil auf, 
daB sie in einem kontinuierlichen ProzeB durchgefuhrt wer- 50 
den kann, AuRerdem is! die Reinheil. der Kristalle aufgrund 
ihrer vergleichsweise langsamen Wachstumsgeschwindig- 
keit sehr hoch. Trotz der langsameren Wachstumsgeschwin- 
digkeit kann mit der Suspensionskristallisation ein hoher 
Produktdurchsatz erzielt werden, da die Kristallisation in 55 
der Losung mit einer groBen fiir das Wachstum zur Verfii- 
gung stehenden Gesamtflache verbunden ist. 
[0005] Die Suspensionskristallisation stellt daher ein sehr 
wirksames und kostengunstiges Verfahren dar, um eine hohe 
Reinheit der gewiinschten Verbindung zu erzielen. Dabei 60 
TTiacht man sich zunutze, daB beim Wachstum der Kristalle 
in einer Flussigkeit Verunreinigungen weitgehend aus dem 
Kristallgitter verdrangt werden und in der Mutterlauge zu- 
riickbleiben. Bereits in einem einstufigen Kristallisations- 
prozeB erhalt man daher hochreine Kristalle der gewiinsch- 65 
ten Verbindung. 

[0006] Der entscheidende Schritt, der die Reinheit des 
Endproduktes maBgeblich beeinfluBt, ist die Abtrennung der 
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hochreinen Kristalle von ihrer Mutterlauge, die die Verun- 
reinigungen und die nicht kristallisierten Anteile des ur- 
spriinglichen Gemisches enthalt, durch einen Fest/Fliissig- 
TrennprozeB. Dieser TrennprozeB kann mehrstufig ablau- 
fen, wobei zumindest in der letzten Stufe iiblicherweise eine 
sogenannte Waschkolonne verwendet wird. Die Waschko- 
lonne hat die Aufgabe, die anfallende reine Kristallphase 
moglichst vollstandig von der Mutterlauge zu trennen. Dazu 
wird die in einem Kristallisator erzeugte Kristallsuspension 
in die Waschkolonne eingeleitet und durch Mutterlauge- 
nentzug ein dichteres Kristallbett erzeugt. Eine Waschfliis- 
sigkeit, beispielsweise eine Schmelze aus den aufgeschmol- 
zenen Kristallen selbst, wird im Gegenstrom durch das Kri- 
stallbett geleitet. 

[0007] Zur Ausbildung eines kompakten Kristallbetts 
werden unterschiedliche Methoden eingesetzt. Bei gravita- 
tiv arbeitenden Waschkolonnen wird die Kristallsuspension 
von oben in die Kolonne eingefuhrt und das Kristallbett bil- 
del sich in einem SedimentationsprozeB aus. Bei derartigen 
Kolonnen besteht jedoch die Gefahr, dass sich im Laufe des 
Sedimentationsprozesses vertikale Kanale ausbilden, in de- 
nen eine Ruckvermischung der Mutterlauge oder der Kri- 
stallsuspension mit der Waschflussigkeit auftritt. Daher sind 
gravitativ arbeitende Waschkolonnen auf einem Teil ihrer 
Hohe meist mit einem Riihrwerk versehen, das die Ausbil- 
dung von vertikalen Fliissigkeitskanalen im Kristallbett ver- 
hindert. 

[0008] Derartige Ruhrwerke sind bei hydraulischen oder 
mechanischen Waschkolonnen nicht erforderlich. Bei hy- 
draulischen Waschkolonnen wird die Suspension vielmehr 
unter Druck in eine druckdicht ausgebildete Waschkolonne 
gefordert. Der Forderdruck selbst sorgt dann fur eine Kom- 
paktierung der Kristalle zu einem dichten Festbett. Bei einer 
mechanischen Waschkolonne wird der Druck zur Ausbil- 
dung eines dichten Kristallbetts beispielsweise durch einen 
mechanischen, semipermeablen Stempel erzeugt, der fiir 
Mutterlauge durchlassig, aber fiir die Kristalle in der zuge- 
fiihrten Suspension undurchlassig ist. Die Verdichtung zu 
einem Kristallbett kann aber auch durch Abtrennung der 
Mutterlauge iiber Filter und mechanischen Transport der 
Kristalle vom Filter zum Kristallbett durch ein rotierendes 
Forderelement erfolgen. 

[0009] Das Kristallbett weist eine sog. Aufbaufront auf, 
an der sich kontinuierlich Kristalle der eingeleiteten Kri- 
stallsuspension anlagern. Die Aufbaufront bezeichnet also 
den tJbergang von der Suspension zum Kristallbett und ist 
durch einen relativ abrupten Anstieg des Kristallgehalts in 
der Suspension gekennzeichnet. Bei hydraulischen Wasch- 
kolonnen wird diese Aufbaufront auch als Filtrationsfront 
bezeichnet. 

[0010] An dem der Aufbaufront gegenuber liegenden 
Ende des Kristallbettes ist meist eine Art Rotormesser oder 
Schaber angeordnet, der kontinuierlich Kristalle vom dich- 
ten Kristallbett abtragt. Durch die kontinuierliche Anlage- 
rung von Kristallen an der Aufbaufront einerseits und das 
kontinuierliche Abtragen von Kristallen an dem der Aufbau- 
front gegeniiber liegenden Ende des Kristallbetts anderer- 
seits, wird eine Transportrichtung des Kristallbettes defi- 
niert. Die vom Kristallbett abgetragenen Kristalle werden in 
einem Warmeubertrager aufgeschmolzen. Ein Teil der 
Schmelze wird als Reinproduktstrom abgefuhrt. und ein an- 
derer Teil der Schmelze als Waschfliissigkeitsstrom gegen 
die IVansportrichtung der Kristalle durch das Kristallbett ge- 
leitet. 

[0011] Durch die Forderung der Schmelze entgegen dem 
Kristallbett erfolgt eine Gegenstromwasche der Kristalle. 
Die Reinigung der Kristalle beruht dabei im Wesentlichen 
auf einer Verdrangung und Verdunnung der Mutterlauge in 
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den Zwickeln des Kristallbettes durch die WaschflOssigkeit. 
Der Verdunnungseffekt beruht hierbei auf Vermischung in 
den durchst.rornt.en Zwickeln z wise hen den Krisl.allen und 
auf Diffusion in den nicht durchstromten Kontaktstellen 
bzw. der oberflachennahen Strdmungsgrenzschicht der Kri- 5 
stalle. Im stationaren Betrieb stellt sich auf einer definierten 
Hohe des Kristallbetts eine sog. Waschfront ein, die als der- 
jenige Ort. in der Waschkolonne definiert. ist, wo die hoch- 
sten Temperatur- und Konzentrationsgradienten auftreten. 
Auf Hohe der Waschfront findet namlich in der die Kristalle to 
umgebenden FlUssigkeit ein Konzentrationsubergang von 
Mutterlaugenkonzentration (oberhalb der Waschfront) zu 
Reinschmelzekonzentration (unterhalb der Waschfront) 
statt. Die Waschfront muB zur Erzielung einer adaquaten 
Reinigungswirkung in einer bestimmten Mindesthohe ober- 15 
halb des Schabers positioniert sein. Da die Kristallisations- 
temperatur in der verunreinigten Suspension unterhalb des 
Reinproduktschmelzpunktes liegt, kommt es im Bereich der 
Waschfront aufterdem zu cinem Temperaturausgleich der 
kalten Kristalle mit der reinen Waschflussigkeit, bei dem die 20 
Waschfliissigkeit teilweise oder vollstandig rekristallisiert. 
Dadurch kann zumindest ein Teil der Waschflussigkeit zu- 
ruckgewonnen werden. Diese Rekristallisation der Wasch- 
fliissigkeit. ist. besonders wirksam, wenn die Krist.allisat.ions- 
temperatur in der Mutterlauge ca. 10 bis 15 K unterhalb der 25 
Schmelztemperatur des Reinprodukts liegt, 
[0012] Zur Gewahrleistung eines stabilen Betriebs einer 
Waschkolonne, d. h. zur Gewahrleistung einer definierten 
Raum-Zeit-Ausbeute bei konstant guter Reinigungswir- 
kung, ist eine kontinuicrliche Kompensation auBercr Stor- 30 
groBen erforderlich. Derartige StorgroBen konnen beispiels- 
weise Schwankungen der Suspensionsmenge, Anderungen 
des Kristallgehalts in der Suspension, Variation der Kristall- 
groBenverteilung oder auch Konzentrationsschwankungen 
in dem, dem Kristallisator zugefuhrten ProdukLgemisch aus 35 
dem SyntheseprozeB sein. 

[0013J Die Kompensation derartiger auBerer Storungen 

erfolgt ublicherweise: 

durch Regelung der Schmelzwarme; 

durch Adaption der spezifischen Waschflussigkeitsmenge 40 
mittels Regelung der Lage der Waschfront; 
sowie bei hydraulischen und gravitativen Waschkolonnen 
zusatzlich durch Regelung der Lage der Aufbaufront. 
[0014] Zusatzlich kann zur Kontrolle die Reinheit der 
Reinproduktschmelzen in einer Produktabzugsleitung oder 45 
in einer Leitung des Schmelzkreislaufs beispielsweise ein 
Extinktionssensor angeordnet sein, der die Extinktion in ei- 
nem fur das gewiinschte Produkt charakteristischen Spek- 
tralbereich bestimmt. Ist der Extinktionssensor in einer Lei- 
tung des Schmelzkreislaufs angeordnet, kann er auch fur das 50 
Anfahren der Waschkolonne genutzt. werden, so daB beim 
Anfahren der Zeitpunkt bestimmt werden kann, bei dem das 
Produktventil erstmals geoffnet wird. 
[0015] Die Regelung der Schmelzwarme, d. h. derEintrag 
der zum Schmelzen der Kristalle im Schmelzkreislauf erfor- 55 
derliehen Warmemenge wird ublicherweise durch Regelung 
der Produkttemperatur nach dem Warmeubertrager sicher- 
gestellt. Die Temperatur im Schmelzkreislauf unmittelbar 
nach dem Warmeubertrager liegt dabei bevorzugt ca. 1-5 K 
uber dem Schmelzpunkt des Reinprodukts. Das Rotormes- 60 
ser oder der Sehaber werden ublicherweise mil. fesl einge- 
stelller Drehzahl betrieben. Geeignete Verfahren zur Rege- 
lung der Schmelzwarme sind dem Fachmann bekannt und 
sind nicht Gegenstand der vorliegenden Erfindung, 
[0016] Die vorliegende Erfindung betrifft vielmehr die 65 
Regelung der Lage der Waschfront und/oder der Lage der 
der Aufbaufront des Kristallbetts. 

[0017] Eine konstante Lage der Waschfront im Kristall- 
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bett gewahrleistet, daB eine ausreichend groBe WaschflUs- 
sigkeitsmenge im Gegenstrom zur TYansportrichtung des 
Kristallbetts stromt., so daB eine bestimmte Reinheit. des 
Endproduktes erzielt werden kann. Als spezifische Wasch- 
flussigkeitsmenge bezeichnet man dabei die innerhalb eines 
bestimmten Zeitintervalls zur Erzielung einer definierten 
Trennwirkung aufzuwendende Waschflussigkeitsmenge, be- 
zogen auf die der Waschkolonne in diesem Zeitintervall zu- 
gefuhrten Kristallmenge. Herkommlicherweise wird die 
spezifische Waschflussigkeitsmenge durch Regelung der 
Lage der Waschfront unterhalb des Filters in der Kolonne 
eingestellt. Die Waschfront wird dabei durch Einstellung der 
Waschflussigkeitsmenge uber das Produktventil auf einer 
definierten Position zwischen dem Filter und dem Sehaber 
eingeregelt. Damit ist gewahrleistet, daB eine gewiinschte 
Trennwirkung, d, h, eine bestimmte Produktreinheit, mit mi- 
nimalem Aufwand an Waschflussigkeit erfullt wird. Zur De- 
tektion der Waschfront konnen beispielsweise ein oder meh- 
rere im Kristallbett. angeordnete Temperatursensoren ver- 
wendet werden, da auf Hohe der Waschfront der Tempera- 
turubergang von der Kristallisationstemperatur zur 
Schmelztemperatur des Reinprodukts erfolgt. Alternativ 
konnen auch optische Sensoren, beispielsweise Remissions- 
sonden, zur Detektion der Lage der Waschfront. herangezo- 
gen werden. Oberhalb der Waschfront besteht die das Kri- 
stallbett umgebende FlUssigkeit im wesentlichen aus verun- 
reinigter Mutterlauge und unterhalb der Waschfront dage- 
gen aus Reinproduktschmelze. Je nach Art der beteiligten 
Substanzen kann es bei diesem "Obergang zu meBbaren An- 
derungen der optischen Eigenschaften, beispielsweise der 
Remissionseigenschaften kommen. Herkommlicherweise 
wird, wie bei der Regelung der Aufbaufront, die Waschfront 
zwischen zwei axial beabstandeten Remissions sensoren ein- 
geregelt. 

[0018] Eine konstante Lage der Aufbaufront. gewahrleistet. 
zu jedem Zeitpunkt die Einhaltung der auBeren Massenbi- 
lanz der Waschkolonne, d. h. es ist in diesem Fall gewahrlei- 
stet, dass die gleiche Menge aufgeschmolzenes Reinprodukt 
abgezogen wird bzw. als Verlust mit der Mutterlauge die 
Waschkolonne verlaRt, wie an Kristallen neu in die Wasch- 
kolonne gelangt. Die Lage der Aufbaufront in der Waschko- . 
lonne wird ublicherweise mit Hilfe von zwei optischen Re- 
missionssensoren bestimmt, die in einem gewissen axialen 
Abstand voneinander (d. h. gemessen entlang der LSngs- 
achse der Waschkolonne) in einer definierter Hohe in der zy- 
lindrischen Seitenwand der Waschkolonne angeordnet sind. 
Die Lage der Aufbau- bzw. Filtrationsfront kann beispiels- 
weise bei hydraulischen Waschkolonnen durch eine Einstel- 
lung der hydraulischen Verhaltnisse in der Waschkolonne 
beeinfluBt werden, Wenn beispielsweise kontinuierlich Mut- 
terlauge uber entsprechende Filter aus der Waschkolonne 
abgezogen wird, bietet es sich an, einen Teil dieser abgezo- 
genen Mutterlauge zur Beeinflussung des hydrodynami- 
schen Drucks in der Kolonne in diese zuruckzupumpen. 
Eingestellt wird dabei die zuriickgef unite Mutterlaugen- 
tnenge, die mit. einer enl.sprechenden Steuerstrompumpe 
z. B. durch Drehzahlanderung variiert werden kann. Zeigt 
beispielsweise der obere Remissionssensor einen Anstieg 
des Kristallbettes in der Waschkolonne an, so sorgt ein Re- 
gelkreis fiir eine ErhOhung der Sleuerstrommenge. Entspre- 
chend wird die Steuerslrommenge bei absinkendem Bett. re- 
duziert. Die Anderung der Steuerstrommenge wird dabei 
nach einer definierten Charakteristik durchgefuhrt, z. B. li- 
near in Abhangigkeit vom Mengenstrom und der Zeit. 
[0019] Die beiden Remissionssensoren, die ublicherweise 
zur Regelung der Wasch- oder Aufbaufront herangezogen 
werden, weisen bei Waschkolonnen mit einem ca. 1 m ho- 
hen Kristallbett typischerweise einen axialen Abstand (d. h. 
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gemessen entlang der Langsachse der Waschkolonne) von 5 
bis 10 cm auf. Dieser Abstand muB einerseits ausreichend 
groB gewahlt werden, damit die SignaldifTerenz zwischen 
den von den beiden Sensoren gelieferten Signalen groB ge- 
nug fUr einen Regelung ist. Andererseits entspricht der Ab- 5 
stand der beiden Remissionssensoren auch die Genauigkeit, 
mit der die Lage der Aufbaufront geregelt werden kann. Das 
bekannte Regelungskonzepl. rnit Hilfe von zwei axial beab- 
standeten optischen Sensoren, weist den Nachteil auf, daB 
die Lage der Fronten nur sehr ungenau innerhalb eines von 10 
zwei Randwerten definierten, relativ breiten Bereichs gere- 
gelt werden kann, Dieser Nachteil macht sich insbesondere 
dann bemerkbar, wenn die an der Aufbaufront oder an der 
Waschfront auftretenden optischen Anderungen gering sind. 
Dies ist beispielsweise beim Anfahren einer Waschkolonne 15 
der Fall, wenn sich die Fronten im Laufe der Zeit erst ausbil- 
den, aber beispielsweise auch im laufenden Betrieb, wenn 
ein bereits relativ reines Ausgangsprodukt durch Schmelz- 
kristallisation weil.er gereinigl. werden soil, AuBerdem ist 
die bekannte 2-Punkt- Regelung relativ instabil, so daB gro- 20 
Bere Storungen leicht zu einem Versagen des Regelung fuh- 
ren kftnnen. 

[0020] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, 
ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Regelung einer 
Waschkolonne in einem SchmelzkristallisationsprozeB an- 25 
zugeben, wobei die Lage der Waschfront und/oder der Auf- 
bau- bzw. Filtrationsfront mit groBerer Genauigkeit geregelt 
werden kann. AuBerdem soil eine zuverlassige Regelung 
auch dann ermoglicht werden, wenn an der Waschfront oder 
der Aufbaufront nur geringe Anderungen der optischen Ei- 30 
genschaften des Kristallbettes bzw. der das Kristallbett um- 
gebenden Flussigkeit auftreten. 

[0021] Gelost wird diese Aufgabe durch Verwendung ei- 
nes optischen Zeilendetektors zur Regelung der Lage der 
Waschfront und/oder der Aufbaufront in einer Waschko- 35 
lonne bei einem SchmelzkristallisationsprozeB. Der Zeilen- 
detektor ist erfindungsgemaB so angeordnet, daB optische 
Eigenschaften des Kristallbettes in einem parallel zur 
Langsachse der Waschkolonne verlaufenden Bereich konti- 
nuierlich erfaBt werden konnen, wobei dieser Bereich die 40 
gewunschtc Sollposition der Lage der Waschfront bzw. der 
Lage der Aufbaufront uberdeckt. Der Zeilendetektor weist 
mehr als zwei, vorzugsweise mehr als vier und besonders 
bevorzugt mehr als 10 MeBelemente (Sensorzellen) auf, so 
daB der axiale Verlauf der untersuchten optischen Eigen- 45 
schaften und damit auch die Lage der Aufbau- oder Wasch- 
front wesentlich praziser als mit der bekannten 2-Punkt- 
Messung bestimmt werden kann. 

[0022] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist dem- 
nach auch ein Verfahren zur Regelung einer Waschkolonne 50 
in einem SchmelzkristallisationsprozeB, bei dem man eine 
Suspension, die in einer Mutterlauge suspendierte Kristalle 
einer zu reinigenden Substanz enthalt, kontinuierlich in eine 
Waschkolonne leitet, in der Waschkolonne ein Kristallbett 
der zu reinigenden Substanz ausbildet, wobei das Kristall- 55 
bett eine Aufbaufront aufweisl, an der sich kontinuierlich 
Kristalle der eingeleiteten Suspension anlagern, an dem der 
Aufbaufront gegenuberliegenden Ende des Kristallbetts 
kontinuierlich Kristalle abtragt, die abgetragenen Kristalle 
aufschmilzt, einen Teil der Schmelze als Reinproduktstrom 60 
abfuhrt und einen anderen Schmelze als Waschflussigkeits- 
strom gegen die TVansportrichtung der Kristalle durch das 
Kristallbett leitet, wobei sich im Kristallbett eine Wasch- 
front ausbildet, Das Verfahren ist erfindungsgemaB dadurch 
gekennzeichnet, daB man die Lage der Aufbaufront und/ 65 
oder die Lage der Waschfront in der Waschkolonne mittels 
wenigstens eines optischen Zeilendetektors regelt. 
[0023] Als optische Zeilendetektoren kommen unter- 
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schiedlichste lineare Sensorarrays mit mehr als zwei Sensor- 
elementen in Frage, welche in der Lage sind, die gewunsch- 
ten optischen Eigenschaften des Kristallbetts zu bestimmen. 
Bei einer typischen Kristallbetthohe zwischen Aufbaufront 
und Schaber von 0,5 m bei einer mechanische Waschko- 
lonne, von 0,5 bis 1,5 m bei einer hydraulischen Waschko- 
lonne und bis zu 5 m bei einer gravitativen Waschkolonne 
betragt der von dem Zeilendetektor zu Uberwachende Regel- 
bereich typischerweise 5 bis 30, bevorzugt 5 bis 10 cm. Die 
Signale der einzelnen Sensorelemente des Zeilendetektors 
werden digitalisiert und einer Auswerteeinrichtung, bei- 
spielsweise einem Computer, Ubermittelt. Die Auswerteein- 
richtung analysiert die vom Zeilendetektor registrierten Da- 
ten. Als Lage der Aufbau- oder Waschfront kann man bei- 
spielsweise die Position bestimmen, bei der das gemessene 
optische Signal die groBte Anderung zeigt (also den Wende- 
punkt des Signalverlaufs). Die Prazision der Regelung ist 
also nicht mehr von einer minimalen SignaldifTerenz zwi- 
schen benachbarten Sensoren abhangig und ist daher we- 
sentliche hoher als bei der konventionellen 2-Punkt-Rege- 
lung. 

[0024] Neben der hoheren Genauigkeit der Regelung der 
Lage der Wasch- oder Aufbaufront, ist ein besonderer Vor- 
leil der Erfindung darin zu sehen, daB die Nutzung mehrerer 
Sensorelemente eine stabilere Regelung erlaubt. Je mehr 
Sensorelemente namlich den zu uberwachenden Bereich ab- 
decken, desto eher kann man mit konventionellen Rege- 
lungskonzepten, wie einer PI-Regelung (Proportional-Inte- 
gral-Regelung) arbeiten. Im Gegensatz zur konventionellen 
2-Punkt-Regelung lassen sich so auch Driftanteile im MeB- 
signal kompensieren, die beispielsweise durch Anderung 
der Lampenintensitat oder durch Ablagerungen auf der Son- 
sorflache oder auf einem MeBfenster in der Kolonnenwand 
hervorgerufen werden. 

[0025] Zur Regelung der Lage der Waschfront wird die 
momentane Position der Waschfront vorteilhaft mittels ei- 
nes optischen Zeilendetektors gemessen und durch entspre- 
chende Steuerung des abgezogenen Reinproduktstroms auf 
eine Sollposition geregelt. 

[0026] Wenn es sich bei der im crfindungsgemaBen Ver- 
fahren verwendeten Waschkolonne um eine hydraulische 
Waschkolonne handelt, kann man auch die Lage der Auf- 
baufront mittels eines optischen Zeilendetektors bestimmen 
und durch Steuerung des hydrodynamischen Drucks in der 
Waschkolonne, beispielsweise durch RUckfuhrung von 
Mutterlauge mittels einer Steuerstrompumpe, auf eine Soil- 
position regeln. 

[0027] GemaB einer bevorzugten Variante des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens verwendet man als optischen Zeilende- 
tektor wenigstens ein lineares Array von faseroptischen Re- 
missionssonden. Jede dieser faseroptischen Remissionsson- 
den kann beispielsweise eine oder mehrere Sendefasern und 
eine oder mehrere Empfangsfasern aufweisen. Die Sendefa- 
sern sind mit einem Faserende mit einer Lichtquelle verbun- 
den, so daB Anregungslicht in die Fasern eingekoppelt wer- 
den kann. Das eingekoppelte Licht kann am anderen Ende 
der Sendefasern austreten. Die Remissionssonden sind da- 
bei so am zylindrischen Mantel der Waschkolonne angeord- 
net, daB das aus den Sendefasern austretende Licht in das 
Kristallbett fallt und teilweise zur Sonde zuruckgestreut 
wird. In jeder Sonde befinden sich auch Empfangsfasern, 
die zuruckgestreutes Licht auffangen und zu einem Detek- 
torsystem leiten, Anstelle von getrennten Sende- und Emp- 
fangsfasern kann man auch eine Faser verwenden, die so- 
wohl als Sende- als auch als Empfangsfaser wirkt. An einem 
Faserende ist dann jedoch eine Y-formige Verzweigung zur 
Lichtquelle bzw. zum Detektor vorgesehen. Die einzelnen 
linear angeordneten Remissionssonden sind nicht notweni- 



DE 100 36 

7 

gerweise baulich getrennte Einheiten. Mit dem Begriff Re- 
missionssonde ist vielmehr eine Gruppe von einander zuge- 
ordnetcn Scndc- und Empfangsfasern gcnieint, die gemcin- 
sam ein MeBelement des linearen Arrays bilden, So kann 
jede einzelne Remissionssonde ein MeBelement von bei- 5 
spielsweise 1 mm 2 Flache bilden. Mit einem linearen Array 
von 10 derartigen, im Abstand von 1 cm angeordneten Re- 
mis sionsson den kann die zu regclnde Front mit also einer 
Genauigkeit von 1 cm stabil geregelt werden kann. 
[0028] GemaB einer anderen Variante des erfindungsge- 10 
ma&en Verfahrens verwendet man als optischen Zeilende- 
tektor wenigstens eine Zeilenkamera, insbesondere eine 
CCD-Zeilenkamera, In diesem Fall sind in der zylindrischen 
Wand der Waschkolonne ein oder mehrere langliche Sicht- 
fenster angeordnet, die uber eine Abbildungsoptik der Ka- 15 
mera auf den CCD-Zeilenchip abgebildet werden. In diesem 
Fall wird ublicherweise auch eine Beleuchtungseinrichtung 
verwendet, die das Sichtfenster und das dahinter liegende 
Kristallbett ausleuchlet. 

[0029] Je nach optischen Eigenschaften der in der Wasch- 20 
kolonne aufzutrennenden Materialien kann man mit Hilfe 
geeigneter Filter, die sowohl in der Beleuchtungseinrich- 
tung, als auch im Detektor der Remissionssonde bzw, in der 
Abbildungsoptik der Zeilenkamera angeordnet. sein konnen, 
Spektralbereiche selektiercn, bei denen besonders groBe Si- 25 
gnalanderungen erwartet werden konnen, Es ist auch mog- 
Lich, beispielsweise eine CCD-Farbkamera zu verwenden, 
bei der jedes MeBelement durch drei CCD-Chips mit unter- 
schiedlicher spektraler Empfindlichkeit reprasentiert wird, 
Bei der Schmelzkxistallisationsreinigung von Acrylsaure 30 
wird beispielsweise die Lage der Waschfront bevorzugt 
durch Messung der Remission einem Spektralbereich zwi- 
schen 300 und 400 nm bestimmt, 

[0030] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch 
cine Vorrichtung zur Trennung von Kri stall en und Mutter- 35 
lauge in einem SuspensionskristallisationsprozeB, die insbe- 
sondere zur Durch fuhrung des erfindungsgemaiien Verfah- 
rens geeignet ist. Die Vorrichtung umfaBt eine Waschko- 
lonne, die wenigstens eine Zuleitung fur eine Kristallsus- 
pension, FiUrationsmittcl zum Abfuhren von Mutterlauge 40 
und Mittel zum Abtragen von Kristallen aus einem Kristall- 
bett aufweist, Mittel zum Aufschmelzen der abgetragenen 
Kristalle, eine Abzugseinrichtung zum Abfuhren eines Teils 
der Schmelze als Reinproduktstrom, wenigstens eine MeB- 
einrichtung zur Bestimmung der Lage einer Aufbaufront 45 
und/oder einer Waschfront des Kristallbettes in der Wasch- 
kolonne und Mittel zur Regelung der Lage der Aufbaufront 
und/oder der Lage der Waschfront, wobei die erfindungsge- 
maBe Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, daB die MeB- 
einrichtung wenigstens einen optischen Zeilendetektor um- 50 
faBl. 

[0031] GemaB einer Ausfuhrungsform der erfindungsge- 
maBen Vorrichtung umfaBt der optische Zeilendetektor ein 
lineares Array von mehr als zwei, bevorzugt mehr als vier 
und besonders bevorzugt mehr als 10 faseroptischen Remis- 55 
sionssonden, die in einem Mantel der Waschkolonne ange- 
ordnet sind. 

[0032] GemaB einer anderen Ausfuhrungsform ist im 
Mantel der Waschkolonne wenigstens ein transparentes 
Fenster angeordnet und der optische Zeilendetektor umfaBt 60 
wenigstens eine Zeilenkamera, wclche auf das transparente 
Fenster ausgerichtet ist. Besonders bevorzugt ist die Zeilen- 
kamera eine CCD-Zeilenkamera, beispielsweise eine Farb- 
CCD-Zeilenkamera. Derartige Zeilenkameras sind kom- 
merziell erhaltlich und weisen typischerweise 1024 oder 65 
2048 linear angeordnete Pixel auf. Die Flache eines Pixels 
liegt typischerweise in der GroBenordnung von 50 bis 
100 um 1 . 
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[0033] Das erfindungsgemaBe Verfahren und die erfin- 
dungsgemaBe Vorrichtung eignen sich fur alle Arten von 
Waschkolonnen, hci denen im Betrieh cine Waschfront und/ 
oder eine Aufbau- bzw. Filtrationsfront entsteht, also insbe- 
sondere fur hydraulische, mechanische oder gravitative 
Waschkolonnen, Bevorzugt wird die Erfindung in Schmelz- 
kristallisationsprozessen angewandt, bei denen eine 
Schmelze des Reinproduktes als Waschflussigkeit verwen- 
det wird, jedoch ist das erfindungsgemaBe Regelungsprinzip 
auch dann anwendbar, wenn andere Hussigkeiten als eine 
Produktschmelze als Waschflussigkeit verwendet werden. 
[0034] Die vorliegende Erfindung wird im folgenden un- 
ter Bezugnahme auf in den beigeftigten Zeichnungen darge- 
stellte Ausfuhrungsbeispiele ausfuhrlicher erlautert. 
[0035] In den Zeichnungen zeigt 

[0036] Fig, 1 eine schematische Ubersichtsdarstellung ei- 
nes Suspensionskristallisationsprozesses; 
[0037] Fig. 2 eine erste Ausfuhrungsform einer erfin- 
dungsgemaBen Vorrichtung; 

[0038] Fig. 3 eine zweite Ausfuhrungsform einer erfin- 
dungsgemaBen Vor-richtung; 

[0039] Fig. 4 eine Variante der Vorrichtung der Fig. 3. 
[0040] In Fig. 1 ist der schematische Aufbau einer an sich 
bekannten Anlage zur Reinigung von Synt.heseprodukten 
durch Suspensionskristallisation dargestellt. Ein aus einem 
(nicht dargestellten) SyntheseprozeB stammendes fliissiges 
Produktgemisch wird uber eine Leitung 10 einem Kristalli- 
sator 11 zugefilhrt. In dem Kristallisator 11 befindet sich ein 
WarmeUbertrager 12, der dem Produktgemisch Warme ent- 
zieht. In der Flussigkeit beginnen Kristalle der gewunschten 
Verbindung zu wachsen. Die im Kristallisator 11 entstan- 
dene Kristallsuspension (Kristalle und Mutterlauge) wird 
mittels einer in einer Verbindungsleitung 13 angeordneten 
Pumpe 14 in eine Waschkolonne 15 gefordert, die im darge- 
stellten Beispiel als hydraulische Waschkolonne ausgebildet 
ist. Die Funktionsweise der Waschkolonne 15 wirdunten im 
Zusammenhang mit der detaillierteren Darstellung der Fig. 
2 naher erlautert. Im wesentlichen werden die Kristalle der 
zugefuhrten Suspension in der Waschkolonne 15 zu einem 
dichten Kristallbett kompaktiert, das im Fall der dargestell- 
ten hydraulischen Waschkolonne als Festbett 16 ausgebildet 
ist. Am unteren Ende des Festbettes 16 ist ein durch einen 
Motor 17 angetriebener Schaber 18 angeordnet, der kontinu- 
ierlich Kristalle von dem Festbett abtragt. Die Kristalle ge- 
langen in einen Schmelzkreislauf 19, in welchem ein War- 
meUbertrager 20 und eine Pumpe 21 angeordnet sind und 
werden dort aufgeschmolzen, Uber ein einstellbares Pro- 
duktventil 22 wird ein Teil der Schmelze als gewiinschtes 
Reinprodukt durch eine Leitung 23 aus dem Schmelzkreis- 
lauf 19 abgezogen. Der andere Teil der Schmelze wird uber 
einen Leitungsabschnitt. 24 des Schmelzkreislaufs 19 in die 
Waschkolonne 15 zuriickgeleitet und kann das Festbett 16 
teilweise als Waschflussigkeit im Gegenstrom zur Trans- 
portrichtung der Kristalle durchstromen. Die Stromungs- 
richtung der Waschflussigkeit ist in Fig. 1 durch einen Pfeil 
25 symbolisiert. 

[0041] In der Waschkolonne 15 sind ein oder mehrere ver- 
tikale Drainagerohre 26 angeordnet, die jeweils auf definier- 
ter Hone mit einem Filter 27 versehen sind. Ober den Filter 
27 wird im wesentlichen die Mutterlauge, aber gegebenen- 
falls auch ein Teil der als Waschflussigkeit vom unteren Be- 
reich der Kolonne zu den Filtern stromenden Schmelze 
(Pfeil 25) oder sehr kleine Kristallite, welche die Filter pas- 
sieren kGnnen, uber eine Leitung 28 aus der Waschkolonne 
15 abgezogen. GroBere Kristalle konnen die Filter 27 aber 
nicht passieren. Ein Teil der uber die Leitung 28 die Wasch- 
kolonne 15 verlassenden Mutterlauge wird mittels einer 
Steuerstrompumpe 29 uber eine RuckfluBleitung 30 in den 
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oberen Bereich der Waschkolonne 15 zuruckgefiihrt. Da- 
durch ist es moglich, die hydraulischen Bedingungen in der 
Waschkolonne 15 zu regulieren. Die iibrige abgezogene 
Fltissigkeit flieBt uber eine Leitung 31 ab. 
[0042] In Fig. 2 ist der Aufbau einer ersten Ausfiihrungs- 5 
form einer erfindungsgemaBen Waschkolonne, wie sie in der 
Anlage der Fig. 1 eingesetzt werden kann, detaillierter dar- 
gestellt. Elemente und Bauteile, die bereits im Zusammen- 
hang mit Fig. 1 erlautert wurden, sind mit denselben Be- 
zugsziffern bezeichnet und werden nicht mehr ausfuhrlicher 10 
beschrieben. Im dargestellten Beispiel, ebenso wie in den 
Beispielen der folgenden Fig. 3 und 4, ist die Waschkolonne 
15 als hydraulische Waschkolonne ausgebildet. Die aus dem 
Kristallisator uber die Leitung 13 abgezogene Kristallsus- 
pension 32 wird mittels der Pumpe 14 (oder uber hydrosta- 15 
tischen Druck) in die Waschkolonne 15 eingespeist. Im obe- 
ren Teil der hydraulischen Waschkolonne ist ein Fluidregi- 
ster 33 angeordnet, das zwei Funktionen erfullt: t)ber 
Durchgangsoffnungen 34 vom oberen zum unteren Kolon- 
nenteil wird die Suspension 32 uber den Querschnitt der 20 
Waschkolonne 15 verteilt. Der zusammenhangende Innen- 
raum 35 des Fluidregisters dient als Sammler fur die abge- 
fuhrten Flussigkeiten, insbesondere Mutterlauge und 
Waschflussigkeit. Dazu sind am unteren Ende des Fluidregi- 
sters 33 die bereits oben erwahnten Drainagerohre 26 ange- 25 
ordnet, die mit dem Innenraum 35 des Fluidregisters 33 
kommunizieren. Die Drainagerohre 26 weisen auf definier- 
ter Hone die erwahnten Filter 27 auf, durch welche die Flus- 
sigkeiten aus der Waschkolonne abgefuhrt werden. 
[0043] Nach dem Anfahren der Waschkolonne 15 bildet 30 
sich ein kompaktes Kristallbett 16 aus. Das Kristallbett wird 
durch die aus dem hydraulischen Stromungsdruckverlust 
der Mutterlauge resultierende Kraft vorbei an den Filtern 27 
in eine sogenannte Waschzone 36 unterhalb der Filter trans- 
porliert. Die Ruckfiihrung cines Teils der Mutterlauge zu- 35 
ruck in die Kolonne mittels der Steuerpumpe 29 ermbglicht 
die Regelung dieser TYansportkraft. Schwankungen des Kri- 
stallgehalts der zugefiihrten Suspension oder Anderungen 
der KristallgroBenverteilung, die wesentlich den Stro- 
mungsdruckverlust beeinflussen, konnen dadurch kompen- 40 
siert werden. Erkennbar sind solche Schwankungen durch 
Veranderungen der Lage der sogenannten Aufbau- bzw, Fil- 
trationsfront, die in Fig, 2 durch die strichpunktierte Linie 
37 angedeutet ist. Die Filtrationsfront 37 zeichnet sich durch 
einen relativ abrupten Anstieg des Kristallgehalts aus. 45 
[0044] Am unteren Ende der Waschkolonne werden die 
Kristalle mittels des Schabers 18 vom Kristallbett 16 abge- 
tragen und in Reinproduktschmelze resuspendiert. Diese 
Suspension 38 wird in dem bereits im Zusammenhang mit 
Fig. 1 beschriebenen Schmelzkreislauf 19 uber den Warme- 50 
ubertrager 20 gefiihrt, der die zum Schrnelzen der Kristalle 
erforderliche Warme in die Suspension eintragt. Der ent- 
sprechende Warmeeintrag wird ublicherweise ebenfalls ge- 
regelt, wie in Fig. 2 durch die Regeleinrichtung 39 schema- 
tisch angedeutet ist. Durch einen Temperaturregler der Re- 55 
geleinrichtung 39 kann beispielsweise gewahrleistel. wer- 
den, daB der Warmeubertrager 20 gerade soviel Energie in 
den Kreislauf eintragt, daB die Temperatur unmittelbar nach 
dem Warmetibertrager 1 bis 5 K Uber dem Reinprodukt- 
schmelzpunkt liegt. TYpischerweise werden 60-95 Gew.-% 60 
der Schmelze als gereinigter Reinproduktstrom uber das 
Produktventil 22 aus dem Schmelzkreislauf 19 abgefuhrt. 
Die restliche Produktschmelze durchstromt das Kristallbett 
in der durch den Pfeil 25 angedeuteten Richtung, wodurch 
eine Gegenstromwasche der Kristalle erfolgt und verl&Bt das 65 
Kristallbett durch den Filter 27. 

[0045] Im stationaren Betrieb stellt sich auf einer definier- 
ten Hohe der Waschzone 36 eine sogenannte Waschfront 
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ein, die in Fig, 2 durch die strichpunktierte Linie 40 ange- 
deutet ist. Als Waschfront ist derjenige Ort in der Waschko- 
lonne definiert, wo die hochsten Temperatur- und Konzen- 
trationsgradienten auftreten. Auf Hohe der Waschfront fin- 
det in der das Kristallbett umgebenden Fltissigkeit ein Kon- 
zentrationsubergang von Mutterlaugenkonzentration (ober- 
halb der Waschfront) zu Reinschmelzekonzentration (unter- 
halb der Waschfront.) statt Die Temperatur des Festbetts 
oberhalb der Waschfront entspricht in etwa der Kristallisati- 
onstemperatur der Ausgangsfliissigkeit, wahrend die Tem- 
peratur des Festbetts unterhalb der Waschfront der (hohe- 
ren) Schmelztemperatur der Reinsubstanz entspricht. Im 
Bereich der Waschfront 40 kommt es daher zu einem Tem- 
peraturausgleich der kalten Kristalle mit der reinen Wasch- 
flussigkeit, bei dem die Waschflussigkeit teilweise oder voll- 
sta'ndig rekristallisiert. Der nicht rekristallisierte Anteil der 
Waschflussigkeit geht uber die Filter 27 verloren. Die 
Waschfront 40 muB zur Erzielung einer adaquaten Reini- 
gungswirkung in einer bestimmten Mindesthohe oberhalb 
des Schabers 18 positioniert sein. Die Position der Wasch- 
front stellt sich als dynamisches Gleichgewicht aus der mit 
dem Festbett 16 transportierten Mutterlauge und dem entge- 
genstrbmenden Waschflussigkeitsstrom (Pfeil 25) ein. 
[0046] ErfindungsgemaB sind zur Regelung der Lage der 
Aufbau- bzw. Filtrationsfornt 37 und der Lage der Wasch- 
front 40 Zeilendetektoren vorgesehen. So ist bei der in Fig, 
2 dargestellten Ausfiihrungs im Bereich der Aufbaufront37 
ein erstes lineares Array 41 von Remissionssonden 42 in der 
Seitenwand 43 der Waschkolonne 15 angeordnet. Jede der 
Remissionssonden 42 weist Sendefasern 44 auf, die mit ei- 
ner Lichtquelle 45 verbunden sind, sowie Empfangsfasern 
46, die mit einem Detektor 47 verbunden sind. Uber die 
Sendefasern 44 wird Licht in das Kristallbett 16 einge- 
strahlt. Die Empfangsfasern 46 leiten das aus dem Kristall- 
bett rcmittierte Licht zum Detektor 47, wo die Intensitat des 
remittierten Lichtes gemessen und aufgezeichnet wird. Der 
Detektor 47 kann aber auch eine (nicht dargestellte) Einrich- 
tung zur spektralen Analyse des remittierten Lichtes aufwei- 
sen. Eine Regeleinrichtung 48, die beispielsweise einen 
Computer umfaBt, wertet die vom Detektor 47 gelieferten 
Signale aus, bestimmt die Lage der Aufbaufront und steuert 
die Steuerstrompumpe 29 so, daB die Lage der Aufbaufront 
37 auf einer bestimmten Sollposition gehalten wird. Stellt 
die Regeleinrichtung in extremen Betriebszustanden fest, 
daB eine Kompensation der Storungen liber die Steuer- 
pumpe nicht mehr moglich ist, so kann - je nach Regelungs- 
strategie - eine neue Sollposition der Aufbaufront 37 ermit- 
telt werden, die unter den gegebenen Betriebsbedingungen 
eingeregelt werden kann. Dies ist moglich, weil durch die 
erfindungsgemaB vorgesehene Verwendung eines Zeilende- 
tektors ein groBerer Abschnitt der Kolonne luckenlos iiber- 
wacht werden kann. Falls bei einer Betriebsstorung die Ge- 
fahr droht, dass die Aufbaufront diesen uberwachten Ab- 
schnitt verlasst und eine Regelung nicht mehr moglich ist, 
kann auch ein Alarm ausgelost oder die Anlage abgeschaltet 
werden. 

[0047] Auf Hohe der Waschfront 40 ist ein entsprechen- 
des zweites lineares Array 49 aus Remissionssonden 50 in 
der zylindrischen Kolonnenwand 43 angeordnet. Wieder 
wird uber mit einer Lichtquelle 51 verbundenen Sendefa- 
sern 52 Licht in das Kristallbett 16 eingestrahlt und uber 
Empfangsfasern 53 das aus dem Kristallbett remittierte 
Licht zu einem Detektor 54 geleitet. Aus den vom zweiten 
Remissionssondenarray 49 gelieferten Daten wird mittels 
einer Steuer- und Regeleinrichtung 55 die Lage der Wasch- 
front 40 in der Kolonne 15 ermittelt und das Produktventil 
22 so eingestellt, daB die Waschfront mit groBer Gcnauig- 
keit auf einer bestimmten Sollposition gehalten wird. Stellt 
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die Regeleinrichtung eine Abweichung der Waschfront 40 
von der Sollhfthe fest, so wird uber das Produktventil 22 der 
abgezogene Reinproduktslrom und damit auch die Wasch- 
flussigkeitsmenge entsprechend geregelt (beispielsweise bei 
einem Absinken der Waschfront durch eine Erhtfhung der 5 
Waschflussigkeitsmenge). 

[0048] Zur Einhaltung und Kontrolle der Produktreinheit 
kann man die Qualital. des Reinprodukts aber auch kontinu- 
ierlich messen. Die Messung kann beispielsweise mittels ei- 
nes optischen Extinktions sensors 56, der in einem geeigne- 10 
ten Spektralbereich arbeitet, direkt in der Produktleitung 23 
oder einem Bypass erfolgen. Wenndie Qualitatsmessung 
(wie in Fig. 2 dargesteilt) in dem Schmelzkreislauf 19 er- 
folgt, kann sie auch fur das Anfahren der Waschkolonne ge- 
nutzt werden. 15 
[0049] Zusatziich zur Regelung der Lage der Waschfront 
40 mittels des Zeilendetektors 49 kann eine an sich bekannte 
Regelung uber Temperatursensoren 57 realisiert. werden. In 
bcsonderen Fallen, in bei denen eine rein optische Bestim- 
mung der Lage der Waschfront nicht zuverlassig moglich 20 
ist, kann dann auf die Daten der Temperatursensoren zu- 
riickgegriffen werden. Es ist natiirlich auch moglich, nur die 
Lage der Aufbaufront uber den optischen Zeilendetektor 42 
zu bestimmen und die Lage der Aufbaufront. konventionell 
ausschlieBlich uber die Temperatursensoren 57 zu ermitteln. 25 
[0050] In Fig. 3 ist eine zweite Ausfuhrungsform der er- 
findungsgemaBen Vorrichtung dargesteilt, bei der als opti- 
scher Zeilendetektor jeweils eine Zeilenkamera 58 zur De- 
tektion der Filtrationsfront 37 und eine Zeilenkamera 59 zur 
Detektion der Waschfront 40 verwendet werden. Der grund- 30 
satzliche Aufbau der Waschkolonne der Fig. 3 entspricht 
weitgehend dem der in Fig. 2 dargestellten Waschkolonne. 
Die ubereinstimmenden Bauteile sind mit denselben Be- 
zugsziffern versehen und werden im folgenden nicht oder 
nur kurz erlaul.erl, In der zylindrischen Seitenwand der 35 
Waschkolonne 15 sind auf Hone der Waschfront bzw. der 
Filtrationsfront langliche Sichtfenster 60, 61 angeordnet, die 
von den Zeilenkameras 58, 59 abgebildet werden. Die Fen- 
ster 60, 61 konnen durch Beleutungseinrichtungen 62, 63 
ausgeleuchtet werden. Auswerteeinrichtungen 64, 65 ermit- 40 
teln aus den Daten der Zeilenkamera die Lage der Wasch- 
front 40 und die Lage der Aufbaufront 37 und steuern die 
Steuerstrompumpe 29 bzw. das Produktventil 22 so, daB die 
Lage der Fronten auf den jeweiligen Sollpositionen gehalten 
wird. 45 
[00511 Fig. 4 zeigt eine Variante der Ausfuhrungsform der 
Fig. 3, bei der lediglich eine einzige CCD-Zeilenkamera 66 
zur Detektion von Wasch- und Filtrationsfront verwendet 
wird. Dazu erstreckt das in der Wand 43 der Waschkolonne 
15 vorgesehene Sichtfenster 67 uber den groBten Tbil der 50 
Hone der Waschkolonne. Wird mil. einer solchen Vorrich- 
tung beispielsweise ein axialer Abschnitt einer Lange von 
2 m erfaBt und benutzt die CCD-Kamera einen Sensor mit 
2048 linear angeordneten Pixeln, so ist noch eine Regelung 
der Lage der Waschfront bzw. der Lage der Aufbaufront mit 55 
einer Genauigkeit von ca. 1 bis 2 cm moglich. uber eine oder 
mehrere Lichtquelle 68, 69 wird das Fenster 67 ausgeleuch- 
tet. Eine Steuer- und Regelungseinrichtung 70 bestimmt aus 
den aufgezeichneten Daten die Lage der Waschfront bzw. 
der Aufbaufront und stellt die Steuerpumpe bzw. das Pro- 60 
duktvent.il entsprechend ein. 

[0052] Wenn in der vorliegenden Beschreibung von Zci- 
lendetektoren die Rede ist, so hangt dies damit zusammen, 
dass fiir das erfindungsgemaBe Regelungsverfahren ledig- 
lich eine quasi eindimensionale Messung entlang der Achse 65 
der Waschkolonne erforderlich ist. Selbstverstandlich kon- 
nen ohne Nachteile auch Flachendetektoren, beispielsweise 
herkommliche Digitalkameras mit zweidimensionalen 
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CCD-Chips zur Realisierung des erfindungsgemaBen Ver- 
fahrens herangezogen werden. Die Ermittlung zu analysie- 
renden Bildbereichs, also beispielsweise der Bereich des 
Sichtfensters der Kolonne 15, kann durch kommerzielle 
Bildverarbeitungssoftware erfolgen, 

Patentanspriiche 

1. Verwendung eines optischen Zeilendetektors zur 
Regelung einer Waschkolonne in einem Schmelzkri- 
stallisationsprozeB. 

2. Verfahren zur Regelung einer Waschkolonne in ei- 
nem SchmelzkristallisationsprozeB, bei dem man 
eine Suspension, die in einer Mutterlauge suspendierte 
Kristalle einer zu reinigenden Substanz enthalt, konti- 
nuierlich in eine Waschkolonne leitet, 
in der Waschkolonne ein Kristallbett der zu reinigen- 
den Substanz ausbildet, wobei das Kristallbett eine 
Aufbaufront. aufweist, an der sich kontinuierlich Kri- 
stalle der eingeleiteten Suspension anlagem, 
an dem der Aufbaufront gegenuberliegenden Ende des 
Kristallbetts kontinuierlich Kristalle abtragt, die abge- 
tragenen Kristalle aufschmilzt, einen Tbil der Schmelze 
als Reinproduktstrom abfiihrt und einen anderen Teil 
der Schmelze als Waschflussigkeitsstrom gegen die 
Transportrichtung der Kristalle durch das Kristallbett 
leitet, wobei sich im Kristallbett eine Waschfront aus- 
bildet, 

dadurch gekennzeichnet, daB 

man die Lage der Aufbaufront und/oder der Wasch- 
front in der Waschkolonne mittels wenigstens eines op- 
tischen Zeilendetektors regelt. 

3. Verfahren gemaB Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man die Lage der Waschfront mittels ei- 
nes optischen Zeilendetektors rnisst und durch Steue- 
rung des abgezogenen Reinproduktstroms auf eine 
Sollposition regelt. 

4. Verfahren gemaB einem der Anspriiche 2 oder 3, 
wobei man eine hydraulische Waschkolonne verwen- 
det, dadurch gekennzeichnet, daB man die Lage der 
Aufbaufront mittels eines optischen Zeilendetektors 
misst und durch Steuerung des hydrodynamischen 
Drucks (ist weder Mess noch RegelgroBe) (bzw, Steue- 
rung der oberhalb der Aufbaufront zugefiihrten Flus- 
sigkeitsmenge) in der Waschkolonne auf eine Sollposi- 
tion regelt. 

5. Verfahren gemaB einem der Anspriiche 2 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, daB man als Zeilendetektor we- 
nigstens ein lineares Array von faseroptischen Remis- 
sionssonden verwendet. 

6. Verfahren gemaB einem der Anspriiche 2 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, daB man als Zeilendetektor we- 
nigstens eine Zeilenkamera, insbesondere eine CCD- 
Zeilenkamera, verwendet. 

7. Vorrichtung zur Trennung von Kristallen und Mut- 
terlauge in einem SuspensionskristallisationsprozeB, 
insbesondere zur Durchfuhrung des Verfahrens nach 
einem der Anspriiche 1 bis 6, mit 
einer Waschkolonne (15), die wenigstens eine Zulei- 
tung (13) fur eine Kristallsuspension, Filtrationsmittel 
(26, 27) zum Abfuhren von Mutterlauge und Mittcl 
(18) zum Abtragen von Kristallen aus einem Kristall- 
bett aufweist, 

Mitteln (20) zum Aufschmelzen der abgetragenen Kri- 
stalle, 

einer Abzugseinrichtung (22, 23) zum Abfuhren eines 
TeiLs der Schmelze als Reinproduktstrom, 
wenigstens einer MeBeinrichtung zur Bestimmung der 
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Lage einer Aufbaufront(37) und/oder einer Waschfront 
(40) des Kristallbetts in der Waschkolonne, 
Mitteln zur Regelung der Lage der Aufbaufront und/ 
oder der Lage der Waschfront, 

dadurch gekennzeichnet, daB 5 
die MeBeinrichtung wenigstens einen optischen Zei- 
lendetektor umfaBt. 

8. Vorrichtung gema'B Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daJ3 der optische Zeilendetektor ein lineares 
Array (41, 49) von faseroptischen Remissionssonden 10 
(42, 50) umfaBt, die in einem Mantel (43) der Wasch- 
kolonne (15) angeordnet. sind, 

9. Vorrichtung gemaB Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daJ3 in einem Mantel (43) der Waschkolonne 
(15) wenigstens ein transparentes Fenster (60, 61, 67) 15 
angeordnet ist, und daB der optische Zeilendetektor 
wenigstens eine Zeilenkamera (58, 59, 66), insbeson- 
dere eine CCD- Zeilenkamera, umfaBt. 

10. Vorrichtung gemaB Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der optische Zeilendetektor eine Farb- 20 
CCD-Zeilenkamera umfaBt. 
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